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Tato bakalářská práce se zabývá sledováním sloučenin platiny ve složkách životního 
prostředí (voda, půda, ovzduší) a metodami jejich stanovení.  
V práci je také zmíněno neméně podstatné stanovení platiny v tkáních a tělních tekutinách, 
v případech, kdy je platina využívána ve formě např. cisplatiny jako cytostatikum. Stanovuje 
se pak samotné cytostatikum, popřípadě jeho deriváty a metabolity na bázi platinových 
komplexů v klinickém vzorku (moč, plasma).  
Z metod využívaných pro stanovení Pt vyzdvihuje práce hlavně ICP-AES, ICP-MS, 
ETA-AAS, HPLC. Užitečná se zdají být i on-line propojení těchto metod např. ICP-MS 
s HPLC nebo ICP-AES s HPLC.   
Pro stanovení platiny je možné sáhnout po spektrofotometrických metodách za použití 
organických i anorganických činidel. Tyto metody jsou zde uvedeny spíše okrajově pro 
kompletnost, z hlediska praktického využití jsou obtížně reprodukovatelné a málo citlivé. 





This bachelor thesis deals with monitoring of platinum compounds in the environment 
(water, soil, air) and is also reviewing methods used for their analysis. 
The no less important determination of platinum in tissues and body fluids, when the 
platinum is used in form of a cisplatin as an anticancer drug, is also mentioned.  Afterwards 
the anticancer drug itself or its derivatives and metabolites on the base of platinum complexes 
in clinical sample (urine, plasma) are determined. 
Mainly the ICP-AES, ICP-MS, ETA-AAS, HPLC methods are highlighted from the 
methods used for the determination of Pt. The on-line connection between some of these 
methods such as ICP-MS with HPLC or ICP-AES with HPLC seems to be useful. 
The spectrofotometric methods using organic and inorganic agents can also be used for the 
determination of platinum. These methods are mentioned here rather marginally, just for 
completeness. In terms of practical use they are difficultly reproducible and not very 
sensitive.  The hydrolysis of platinum metals to form insoluble hydrated oxides makes also 
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1. ÚVOD 
Význam platiny v životním prostředí značně vzrostl díky uplatnění platiny jako 
katalyzátoru při čištění výfukových plynů, touto cestou se totiž platina dostává prakticky 
do všech složek životního prostředí. Podstatné je i klinické využití platiny při léčbě 
nádorových onemocnění. 
Tato bakalářská práce shrnuje teoreticky základní metody stanovení platiny ve složkách 
životního prostředí, také zmiňuje neméně významné stanovení platiny v tkáních a tělních 
tekutinách (moči, krvi, vlasech) zejména po použití cytostatik (např. cis-platiny 
a cykloplatiny).  
U stanovení bývá problematická separace platiny od ostatních kovů, při dodržování 
specifických podmínek však bývá dosaženo poměrně vysoké citlivosti.  
V práci jsou též probrány způsoby odebírání a skladování vzorků pro stanovení platiny 
v životním prostředí, dále jejich úprava, prekoncentrace a separace. Velmi využívaná technika 
pro separaci platiny je založena na iontové výměně, oblíbené jsou iontoměniče na bázi 
modifikovaného silikagelu. 
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2. TEORETICKÁ ČÁST 
2.1. Platina a její vlastnosti 
2.1.1. Přirozený výskyt a oxidační stavy platiny 
Platina se vyskytuje společně s ostatními platinovými kovy a nachází se ryzí, rozptýlena 
v aluviálních rýžovištích, nebo vázána v podobě arsenidů a sulfidů v rudách obsahujících 
vedle Ni a Pd ještě také Cu a Fe. 
Platina a palladium se získávají složitou cestou, jejíž hlavní část spočívá v dělení Ag, Au 
a šesti platinových kovů (Obr. 1)  
Nejčastěji se platina vyskytuje jako PtII a PtIV, výjimečně jako PtVI (ve sloučenině PtF6), 
v záporných oxidačních stavech se nevyskytuje. [1] 
 
 
Obr. 1: Způsob získávání platiny 
2.1.2. Vlastnosti a použití platiny 
Platina je stříbrolesklý kov, vyznačuje se také dobrou kujností a tažností, takže se dobře 
zpracovává. Dá se získat bez obtíží v jemně rozptýlené, katalyticky vysoce účinné formě. 
Takovou formou je např. platinová čerň, získává se přídavkem alkoholu k horkému vodnému 
roztoku PtCl2 v KOH. Významnou vlastností platiny je její koeficient roztažnosti, který má 
stejnou hodnotu jako sklo, do kterého se dá proto zatavit (laboratorní využití). [1] 
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Běžná roční světová výroba platiny je přibližně 100 t. Uplatnění nachází především jako 
katalyzátor při oxidaci škodlivých organických par ve výfukových plynech automobilů 
(42 %), dále ve šperkařství (39 %), kromě toho se platina používá v chemickém (6 %) 
a sklářském (4 %) průmyslu, kde slouží jako vnější ochranný plášť chránící zařízení před 
korozí agresivními látkami a materiály, rovněž je významným katalyzátorem celé řadě 
chemických procesů (např. oxidace amoniaku k výrobě kyseliny dusičné, reformování ropy). 
Tedy více než 50 % vyprodukované platiny nalézá upotřebení v odvětvích významných pro 
životní prostředí. [2], [30] 
2.1.3. Sloučeniny platiny 
2.1.3.1. Oxidy a chalkogenidy 
Srážením vodných roztoků PtII alkalickým hydroxidem se vylučuje černá sraženina, která 
rychle podléhá oxidaci vzdušným kyslíkem a přechází na sloučeninu PtOx·H2O. Tato 
sloučenina je však velice nestálá. Jediný stálý oxid je znám pouze u PtIV. Lze jej připravit 
působením alkalické látky na vodný roztok PtCl4, kdy vzniká nejprve žlutá sraženina 
amfoterního hydratovaného dioxidu a ta se za horka rozpouští v nadbytečném hydroxidu za 
vzniku [Pt(OH)6]2-. Dehydratací za tepla poskytuje téměř výhradně černý PtO2, který nelze 
zcela dehydratovat, protože dříve než odštěpí veškerou vodu, dochází ke ztrátě kyslíku.  
Platina tvoří dva typy sulfidů – zelený PtS a černý PtS2. PtS se nejsnadněji připravuje na 
suché cestě, PtS2 se vylučuje v podobě sraženin prováděním H2S vodnými roztoky 
obsahujícími PtIV. [1] 
2.1.3.2. Halogenidy 
Tab. 1: Halogenidy platiny 
Oxidační stav Fluoridy Chloridy Bromidy Jodidy 
VI PtF6 
tmavě červený 
tt = 69,1°C 
   
V [PtF5]4 
tmavě červený  
tt = 80°C 
   
IV PtF4 
žlutohnědý 
tt = 600°C 
PtCl4 
červenohnědý  
rozkl. při 370°C 
PtBr4 
hnědočerný 
rozkl. při 180°C 
PtI4 
hnědočerný  
rozkl. při 130°C 
III  PtCl3 
černozelený 
rozkl. při 400°C 
PtBr3 
černozelený 
rozkl. při 200°C 
PtI3 
černý 
rozkl. při 310°C 
II  α-PtCl2 
olivově zelený 
rozkl. při 581°C 
PtBr2 
hnědý 
rozkl. při 250°C 
PtI2 
černý 
rozkl. při 360°C 
 
U platiny jsou známy kompletní tetrahalogenidy, liší se mj. barvou, která se mění od světle 
hnědé (PtF4) až po tmavě hnědou (PtI4) (viz Tab. 1). Fluorid platičitý se získá působením 
BrF5 na PtCl2 při 200°C. Je to látka velice citlivá vůči vodě (prudce ve vodě hydrolyzuje). 
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Zbývající halogenidy se připravují přímým slučováním prvků. Chlorid je rozpustný ve vodě, 
ze které se dá překrystalizovat. Naopak bromid i jodid jsou lépe rozpustné v alkoholu 
a etheru. [1] 
2.1.3.3. Komplexní sloučeniny 
Platina se v komplexech vyskytuje nejčastěji jako PtII nebo PtIV. V komplexech dává Pt(II) 
přednost CN- a ligandům s dusíkovými donorovými atomy. Naproti tomu Pt(IV) je často 
redukována ligandy s P- a As- donorovými atomy na Pt(II). Nejdostupnějšími sloučeninami 
PtIV jsou K2[PtCl6] a červenohnědá kyselina chloroplatičitá H2[PtCl6], obě jsou používány 
jako výchozí látky pro přípravu dalších sloučenin PtIV. Draselná sůl kyseliny chloroplatičité 
K2[PtCl6] se vylučuje z vodných roztoků jako těžko rozpustná látka. Její redukcí s hydrazinem 
vzniká K2[PtCl4], vhodná výchozí sloučenina pro přípravu komplexů PtII . [1] 
2.1.4. Toxické vlastnosti a klinické využití platiny 
Komplexy platiny jsou často vhodné k léčbě nádorových onemocnění (tzv. cytostatika). 
Významnými cytostatiky jsou např. cisplatina (cis-diamminodichloroplatnatý komplex) nebo 
cykloplatina (cis-diammin-cyklobutandikarboxylatoplatnatý komplex), využívány jsou také 
vícejaderné komplexy platiny. Pro vlastní funkci komplexu jako cytostatika nejsou důležité 
pouze samotné ligandy navázané na centrální atom platiny, ale rovněž jejich uspořádání. 
Příkladem změny vlastností komplexu v důsledku rozdílného uspořádání ligandů je cisplatina 













Obr. 2: vlevo cisplatina, vpravo transplatina 
2.2. Prekoncentrace a separace platiny 
2.2.1. Extrakce kapalina-kapalina (LLE) 
Má široké využití a může se aplikovat k separaci i zakoncentrování. Tato technika může být 
také zvolena k oddělení PGMs z roztoků. Vzhledem k tomu, že PGMs vytváří velmi snadno 
komplexy, jsou často používány k usnadnění jejich extrakce roztoky organických 
komplexotvorných agentů. Nejčastěji aplikovaná rozpouštědla jsou methyl-isobutyl keton, 
ditizon, dibutyl sulfid, tributyl fosfát, chloroform. Pt deriváty antipyrinu jsou také používané 
k zakoncentrování v chloroformu. Tato technika má svá omezení vzhledem k času 
a opakované extrakci, která je nezbytná k zajištění využití analytu.[30] 
2.2.2. Extrakce na pevné fázi (SPE) 
Extrakce na pevné fázi je užitečný postup pro zakoncentroání analytů, včetně PGMs. PGMs 
komplexy mohou být odděleny od komplexů kovů, jejichž ligandy vykazují silnou afinitu 
k nepolární stacionární fázi. Jako sorbenty jsou používány modifikovaný silikagel C8 nebo 
C18 a polymerní pryskyřice na bázi polystyrenu nebo polystyren-divinylbenzenu. 
Komplexotvorné látky jako dithiokarbamát jsou využívány při obohacování PGMs pomocí 
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SPE, ale jejich použití zůstává omezeno na mírně kyselé nebo neutrální roztoky, u nichž 
nedochází k oxidaci.[30] 
2.2.3. Použití iontoměničů 
Sklon PGMs k formování komplexů v roztocích minerálních kyselin byl mimo jiné využit 
k oddělování těchto kovů pomocí technik založených na iontové výměně. PGMs tvoří stabilní 
aniontové komplexy chlóru, zatímco většina přechodných prvků nebo prvků vzácných zemin 
slabší aniontové nebo kationtové komplexy. Pro oddělování těchto kovů z matrice vzorku 
může být použita vysoká afinita PGMs chlorokomplexů k anexovým pryskyřicím stejně jako 
jejich slabá afinita ke katexovým pryskyřicím. Iontové výměnné techniky jsou velmi vhodné 
pro odstranění spektrální interference při stanovení PGMs ICP-MS. Využitím iontoměničů je 
možné dosáhnout oddělení platinových kovů od běžných prvků a dále také vzájemné oddělení 
platinových kovů. [12], [30] 
2.2.3.1. Použití katexu 
Aniontové chlorokomplexy PGMs prochází sloupcem katexu, zatímco ostatní kovy ve 
vzorku se kvantitativně vstřebávají na sorbentu. Při použití směsi kyselin jako eluentu je 
dosaženo vysoké účinnosti.  
Hlavní překážky v použití katexů jsou: 
-poměrně velké množství pryskyřice nutné k absorbování ostatních kovů, což má za 
následek zdlouhavé čištění sorbentu a vysokou spotřebu kyseliny 
-relativně velký eluční objem potřebný pro kvantitativní eluci PGMs z kolony, což zvyšuje 
riziko souběžné eluce jiných kovů, které netvoří silné kationtové komplexy 
-potíže při oddělování PGMs, vzhledem k omezenému množství eluentu nelze zabránit 
souběžnému vymytí jiných látek ze sorbentu 
Pro separaci Pt bývá jako katex využíván Dowex 50 v H+ cyklu, probíhá v těchto krocích: 
(a)Oddělení jako MCl62- resp. MCl42- z 0,2-9 M HCl. Oddělí se tak Ru(III, IV), Pd(II), 
Os(IV), Ir(III, IV) a Pt (IV) od Cu, Fe, Ni, Co, Ln, Be. Oddělení je také možné při pH 1-1,5. 
(b)Oddělení Pd, Rh, Ir, Ru z 0,1 M HNO3, H2SO4, HClO4. Pt(IV) se nesorbuje. Eluce se 
provádí Pd(II): 0,05-0,5 M HCl, Rh: 2M HCl, Ir: 4-6 M HCl.  
(c)Oddělení Pd (II) od Rh, Pt z 0,1 M HCl. Eluce 1 M HCl. Rh a Pt v eluátu může být 
sorbováno na anex a eluce provedena Rh: 2M HCl a Pt: 7M HCl. [12], [30] 
2.2.3.2. Použití anexu 
Pokud jde o výlučně nízké koncentrace Pt ve vzorcích z životního prostředí, anexy se zdají 
být vhodnější, protože je u nich zapotřebí menšího sloupce sorbentu a menších objemů eluátů 
než u katexů. Selektivita anexů je lepší díky vytvoření stabilních iontových párů mezi chlor 
komplexy a aktivními skupinami sorbentu. Tendence pro tvorbu iontových párů mezi chlor 
komplexy a anexem: [MCl6]2- > [MCl4]2- >> [MCl6]3-, kde M je kov. Pro eluci jsou používány 
směsi různých rozpouštědel. 
Separace PGMs lze provést následovně:  
(a) Oddělení PGMs od přechodných prvků na anexu - OH-, dochází k sorpci Pd(II), Pt(IV), 
Ru(IV), Os(III), Ir(IV), Rh(IV) z 0,1-12 M HCl. Nesorbují se Ir(III) a Rh(III) z 6 M HCl. 
Eluce je provedena 0,8 M HNO3. 
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(b) Sorpce na imobilizované organické polymery s funkčními skupinami organických 
činidel, respektive impregnované organickými činidly obsahujícími N nebo S. (např. ruské 
sorbenty POLYORG, Sferon, Silikagel C-NH2). 
(c) Sorpce na anex na bázi silikagelu. 
(d) Sorpce na derivovaný hydrofobní silikagel (C 18, C 8, cyanopropyl, fenyl) - sorpce 
iontových asociátů aniontových komplexů s tenzidy. Např. C 18 sorpce asociátů 
halogenkomplexů PGMs s CTMA z prostředí HCl, eluce ehanolem. 
(e) Sorpce na povrchově modifikovaný silikagel a Amberlity XAD. Jako modifikátory 
bývají využívány N-heterocyklická azobarviva, thiosemikarbazony, dithiokarbamáty,… 
Sorpce je prováděna z kyselého prostředí za použití DMF, ethanolu, acetonu, NH3 jako 
elučního činidla. 
(f) Sorpce na uhlík, modifikovaný polyurethan, vláknité materiály, teflon se zakotvenými 
ionexy nebo organickými rozpouštědly.  
[30], [31] 
2.3. Metody stanovení platiny 
Zájem o stanovení PGMs, a tudíž i Pt vyplývá z několika skutečností: používání 
katalyzátorů na bázi PGMs do automobilů pro spalování některých toxických zplodin 
benzinových motorů a postupující znečištění životního prostředí, dále pak výrazná toxicita 
některých sloučenin platiny pro člověka (genotoxicita, nefrotoxicita), v neposlední řadě pak 
využití některých komplexních sloučenin platiny proti některým formám rakoviny.  
 
Tab. 2:  Metody stanovení stop platiny [4], [8], [12] 
 
Pro stanovení stopových koncentrací PGMs se nejlépe osvědčily ET-AAS, ICP-AES, ICP-
MS, vhodná je také adsorpční voltametrie a aktivační analýza. Nevýhodu přináší malá 
citlivost a selektivita analytických reakcí PGMs. Dosti obtížné je také pořizování standardů se 
stopovým obsahem PGMs, proto se často využívá metoda standardních přídavků a vhodné 
statistické postupy při zpracování výsledků. Je tudíž vhodná kombinace spektrálních metod 
a kombinovaných metod. Nutné je často předchozí zkoncentrování, ke kterému se hojně 
aplikuje kapalinová extrakce, SPE. [8],[9] 
ICP-AES Citlivost závislá na instrumentaci a konstrukci hořáku. 
Malé rušení matrice, spektrální interference. 
Ar-ICP nebo také He-MIP 
Možná separace Pt- kovů od přechodných prvků HPLC, 
iontově výměnná chromatografie. 
D.L. 53 ng · ml-1 Pt 
ICP-MS Výběr stabilního izotopu Pt, 195Pt převládající, metoda 
izotop. zředění pomocí izotopů 194Pt nebo 192Pt. Vhodná 
kombinace on-line: HPLC-ICP-MS a GF-ICP-MS 
D.L. 1µg · l-1 pro 195Pt, 
20 ng Pt · ml-1  
pg-ng Pt · g-1  
ET-AAS Optimální sušení při 140 °C, rozklad při 1400 °C, 
atomizace při 2500 °C. Vhodná úprava povrchu C-kyvet, 
přítomnost chem. modifikátorů (Al v NO3- nebo SO42-). 
Vhodný O2 v Ar. Značný vliv matrice prvků (eliminace 
katexem). Monitorovaní terapie Pt také pomocí FAAS 
(acetylen-vzduch). Vhodná kombinace AAS s HPLC resp. 
on-line ionexem pro studium speciací platiny. 
D.L. 10 ng Pt · ml-1 pro 
256,9 nm 
 12 
Pokud postupujeme podle výše uvedených metod,  neobejdeme se při analýze reálných 
vzorků bez rozkladu materiálu a převedení do roztoku, ale také prekoncentrace a oddělení 
PGMs od běžných přechodných a těžkých prvků.  
V některých případech je užitečná HPLC a CZE pro separaci různých speciací a jejich 
stanovení. [10] 
2.3.1. Hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 
2.3.1.1. Základní princip metody ICP-MS 
ICP-MS je analytická spektrální metoda kombinující ICP jako zdroj kladně nabitých částic 
(např. Na+, Pb+) a hmotnostní spektrometrii (MS), která tyto částice detekuje.  
Pro vznik přístroje bylo nutné vyřešit problém při spojení obou hlavních částí a tím umožnit 
pohyb nabitých iontů z prostředí atmosférického tlaku, ve kterém se nachází plazmový hořák, 
do prostředí s vysokým vakuem, kde je umístěn detektor iontů.  
Základní součásti přístroje (Obr. 3) tvoří plazmový zdroj, expanzní komora a vlastní 
hmotnostní spektrometr.  
 
Obr. 3:  Schéma hmotnostního spektrometru s indukčně vázaným plazmatem[13] 
 
Plazmový zdroj je tvořen radiofrekvenčním (RF) generátorem, indukční cívkou, 
plazmovým hořákem, mlžnou komorou a zmlžovačem (viz Obr. 4). V plazmovém hořáku 
vzniká díky radiofrekvenčnímu generátoru a indukční cívce v proudu argonu plazma.  Pomocí 
Ar a zmlžovače je tvořen v mlžné komoře z kapalného vzorku aerosol, jehož jemná frakce se 
dostává do hořáku. Indukčně vázaná plazma dosahuje obvykle teploty 7000–8000 K, a je tak 
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schopna ionizovat většinu prvků. Při průchodu aerosolu vzorku plazmatem vzniká pára, 
následně atomy a ionty.  
 
Obr. 4:  Schéma mlžné komory [13] 
Spojení mezi plazmatem a vlastním spektrometrem je tvořeno expanzní komorou, která je 
od okolního prostředí ohraničena dvěma děliči tlaku. Tlakový gradient na obou stranách 
děliče tlaku vytváří paprsek ionizovaných částic, který již vstupuje do vlastního spektrometru. 
Spektrometr je tvořen těmito částmi: iontovou optikou, kvadrupólem a detektorem. 
Všechny uvedené součásti spektrometru, včetně expanzní komory, jsou výkonnými čerpadly 
zbavovány vzduchu, aby byl umožněn pohyb vznikajících iontů z plazmy do analyzátoru 
a zároveň, aby částice vzduchu nerušily vlastní stanovení.  
Úlohou iontové optiky je rozostření iontového svazku tak, aby obešel pohlcovač fotonů 
(destička v ose přístroje chránící detektor před dopadem fotonů), poté jeho opětovné zaostření 
a vhodné urychlení dopadu do kvadrupólového separátoru. Kvadrupól tvoří čtyři kovové tyče, 
které oscilací svého elektromagnetického pole umožní pohyb iontu směrem k detektoru. 
Ionty, které neprojdou kvadrupólem, se na některé z tyčí vybijí a jsou odstraněny vakuovými 
pumpami. Ionty prošlé kvadrupólem dopadají na detektor a jejich signál je dále zesilován 
v elektronovém násobiči. Dopadem jednoho iontu zde vzniká kaskádový tok elektronů, který 
je zaznamenán jako výsledný signál a je dále zpracováván.  
Mezi přídavná zařízení, která lze kombinovat s ICP-MS, náleží např. ETV, laserová sonda, 
zařízení pro vyvíjení plynů a HPLC. [13], [14], [16] 
2.3.1.2. Stanovení Pt metodou ICP-MS 
Pro stanovení PGMs v prachu a biologickém materiálu bývá aplikovaná ICP-MS, 
pravděpodobně jde také o nejvíce důkazuschopnou metodu pro stanovení PGMs. K separaci 
speciací PGMs bývají využívány aniontoměniče, sorpce SPE na sorbentech nebo aktivní uhlí. 
U této metody stanovení je důležitý výběr vhodných izotopů pro identifikaci. Využívá se 
metoda izotopického zředění se stabilními izotopy, jako vnitřní standard je pro platinu vhodné 










kde  Mr…hmotnost stabilního izotopu [g] 
 K…poměr relativních atomových hmotností přírodního a stabilního izotopu 
 As…množství referenčního izotopu v přídavku 
 Bs…množství přidávaného izotopu v přídavku 
 R…experimentálně zjištěný poměr referenčního izotopu ku přidávanému izotopu 
 W…hmotnost vzorku [g] 
 A…přirozené množství přidávaného izotopu 
 B…přirozené množství referentního izotopu 
 14 
ICP-MS byla uznána jako široce používaná technika pro stanovení PGMs, a to jak v oblasti 
životního prostředí, tak i u biologických vzorků. Nicméně tato technika má nevýhodu 
spektrálního překryvu izotopů různých prvků a vzniku molekulárních iontů uvnitř Ar plazmy, 
což může vést k rušení v hmotnostních spektrech. Poruchy spektrálního typu během stanovení 
Pt jsou způsobeny 179Hf16O, 178Hf16O (194Pt) (195Pt). 
 Existuje několik cest jak snížit spektrální interference, jako například matematické 
korekce, oddělení analytů z matrice vzorku před analýzou nebo pomocí hmotnostního 
spektrometru s řádným rozlišením, alternativní způsob zavádění vzorků do měřicího systému.  
Nespektrální interference jsou složitější, mohou způsobit útlum signálu nebo zesílení kvůli 
přítomnosti pevných částic v roztoku.  
Metoda není vhodná pro stanovení makrokomponent. Touto metodou lze určit následující 
izotopy platiny: 194Pt, 195Pt, 196Pt, 198Pt. Rušivě působí přítomnost alkalických kovů, dále není 
vhodná přítomnost HCl (pro vznik polyatomových iontů ClO+ na vanadu nebo ArCl- na 
arsenu), také řada jiných molekulárních iontů s kyslíkem. 
Platina se stanovuje v biologickém materiálu (krev, moč, cerebrospinální mok) 
v koncentracích µg· l-1. Sérum se ředí vodou a přídavkem HNO3, z krevní plazmy je třeba 
odstranit NaCl ultrafiltrací. [17], [18], [30] 
2.3.2. Atomová emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 
2.3.2.1. Základní princip metody ICP-AES 
ICP-AES, nazývaná někdy také jako optická emisní spektrometrie s indukčně vázaným 
plazmatem (ICP-OES), je analytická spektrální technika kombinující ICP jako zdroj kladně 
nabitých částic a atomovou (optickou) emisní spektrometrii, která tyto částice detekuje. 
 Je založena na sledování intenzity emise elektromagnetického záření, které je produkováno 
volnými atomy látek v plynném stavu. Plazmový zdroj zde funguje obdobně jako u ICP-MS, 
jeho princip je popsán v předchozí kapitole (viz.2.3.1.1).  
 
 
Obr. 5 Schéma atomového emisního spektrometru s indukčně vázaným plazmatem.[24] 
 
Vzorek je peristaltickou pumpou nasáván do zmlžovače, kde je tvořen aerosol. Vstoupí-li 
aerosol do mlžné komory, větší kapky vzorku jsou odděleny a zbývající podíl je pak v toku 
argonu vnášen do plazmové hlavice. V indukčně vázaném plazmatu dochází k desolvataci 
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aerosolu, tepelnému rozložení vzorku, který vede k jeho atomizaci, ionizaci a excitaci 
valenčních elektronů. Při přechodu elektronů z excitovaného stavu do základního stavu s nižší 
hladinou energie dochází k vyzáření emise záření, která je charakteristická pro daný 
analyzovaný prvek. Emitované světlo je poté vedeno na velmi výkonný monochromátor, 
který rozdělí zachycené světelné záření podle jeho vlnových délek a fotony tohoto 
rozděleného světla dopadají na citlivý detektor, který převede intenzitu dopadajícího záření na 
elektrický signál. Intenzita signálu, odpovídající charakteristické vlnové délce světla 
vznikajícího přechodem energetických stavů analyzovaného prvku, pak odpovídá množství 
prvku přítomného v analyzovaném roztoku. [14], [15], [16]  
2.3.2.2. Stanovení Pt metodou ICP-AES 
Jednou z charakteristických vlastností této metody je nutnost před analýzou převést kov do 
roztoku. Stabilní suspendované látky ve vzorku lze také analyzovat, pokud je rozprašovač 
řádně konstruován. Přímá analýza platiny a palladia na ICP-AES je však značně omezena 
vzhledem k interferenci matrice prvků, které jsou ve vzorku v koncentracích 4-8 krát vyšší 
než PGMs. Např. byl pozorován vliv hliníku a železa na signál Pt (vzhledem ke spektrální 
interferenci). Nízké koncentrace Pt v životním prostředí a nutnost minimalizovat spektrální 
interference matrice vedly k vývoji různých postupů pro izolaci a koncentraci PGMs, ale  
nejčastěji jsou používány iontově-výměnné techniky. ICP-AES byla využita pro stanovení 
PGE v silničním prachu a vzorcích rostlin (od ng/g  až mg/g) po separaci na anex 
(Dowex 1-X10). Tato metoda je rovněž dostatečně citlivá pro stanovení ušlechtilých kovů 
z čistírenských kalů a geologických vzorků. [29][30] 
2.3.3. Atomová absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací 
2.3.3.1. Základní princip metody ET-AAS 
Elektrotermická atomizace využívá speciální odporově vyhřívanou kyvetu, která je 
umístěna v hlavici elektrotermického atomizátoru, ta ji udržuje v optické dráze AAS. Kyvety 
atomizátoru jsou vyrobeny z elektricky vodivého materiálu, jsou odolné i při vysokých 
teplotách, nejčastěji se používá pyrolytický grafit. Elektrotermický ohřev kyvety probíhá 
v atmosféře argonu, který jednak chrání atomizátor před oxidací kyslíkem z vnější atmosféry 
a jednak odnáší zplodiny unikající v průběhu atomizace mimo atomizátor. [15][16]  
V elektrotermických atomizátorech se analyzují nejčastěji kapalné vzorky. Množství 
vzorku je malé (desítky až stovky µl).  Množství vzorku závisí na typu atomizátoru 
a dávkované kapalině. Vzorek se může dávkovat jednak přímo na stěnu kyvety, nebo na 
tzv. platformu, která je součástí kyvety. Platforma využívá pomalejšího přechodu teploty mezi 
ní a kyvetou. K dávkování se již převážně využívá automatických dávkovačů, umožňují 
automatické ředění standardů a provádění standardních přídavků. [15], [19]  
Vlastní analytický proces při analýze ETA má několik fází, jež musí být důsledně 
optimalizovány. Každý teplotní krok je charakterizován rychlostí nárůstu teploty, konečnou 
teplotou, dobou, po kterou je tato teplota udržována, a případně dalšími parametry, jako je typ 
inertního plynu a jeho průtok. Spojením jednotlivých fází pak vzniká tzv. teplotní program: 
1. fáze sušení (50  - 200 °C) – ohřev nad teplotu varu rozpouštědla, dochází k vysušení 
vzorku 
2. fáze žíhání (200 - 800 °C) – teplota pyrolýzy zajišťuje rozklad co největší části matrice 
vzorku (anorganických solí, nerozložených organických zbytků, apod.) 
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3. fáze atomizace (až 3000 °C) – teplota stoupne na stupeň atomizace a zde dochází 
k vytvoření oblaku plynných atomů sledovaného analytu v základním energetickém stavu 
a k absorpci primárního záření těmito atomy 
4. fáze čištění – krátkodobé zahřátí kyvety nad teplotu atomizace, jež zajistí 
vyčištění kyvety 
5. fáze chlazení – teplota se vrací zpět na počáteční hodnotu teplotního programu a 
je připravena pro další měření [15], [16], [20] 
 
Výsledný signál má tvar píku, kvantitativně se vyhodnocuje měřením výšky nebo plošného 
obsahu (integrovaná hodnota absorbance). Vzestupná část píku je funkcí vstupu plynného 
analytu z podložky do objemu analyzátoru a sestupná část píku je mírou výstupu plynného 
analytu z kyvety. [19] 
 
Obr. 6:  Schéma atomového absorpčního spektometru [23] 
2.3.3.2. Stanovení Pt metodou ET-AAS 
Atomová absorpční spektrometrie je snadno dostupná a široce používaná technika pro 
stanovení PGMs z různých materiálů. Tato technika, podobně jako ICP-AES, vyžaduje úplné 
rozpuštění prvku. 
Vzhledem k tomu, že citlivost stanovení PGMs metodou FAAS je celkem malá, postupuje 
se častěji metodou ET-AAS. Zde je však dosti obtížná atomizace, omezená citlivost 
a projevují se značné interference. Limity stanovení se pohybují v µg · g-1. Rušivé prvky lze 
odstranit katexem, použitím Zeemanovy korekce a chemických modifikátorů. 
Tato metoda je optimální pro monitorování terapie Pt(II) preparáty (sérum, moč, játra). 
Stanovení v rozmezí 0,05-10 mg Pt · l-1. Dále je možné využití této metody pro stanovení 
PGMs v katalyzátorech a objektech životního prostředí. Stanovení Pt se provádí při 265,9 nm, 
detekční limity 10 ng · ml-1. Před stanovením je důležité provést rozklad organických 
materiálů, zpravidla se sahá k mikrovlnnému rozkladu. Samotné stanovení probíhá při tomto 
teplotním programu: 1. sušení : 80-140°C, 2. rozklad: 1200-1400°C, 3. atomizace: 2500-
2600°C, 4. čištění grafitové trubičky: 2700°C. [27] 
Optimální je prekoncentrace PGMs na sorbentech on-line (dávkovací smyčka) do AAS 
nebo nosným roztokem do ICP-AES.  
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1. Eluce chelátů Pt s bis(carboxymethyl)dithiokarbaminanem z mikrokolonky Amberlitu 
XAD NH3 do smyčky PTFE a vedení do grafitové kyvety nebo s nosným roztokem do 
ICP-AES. Lze takto stanovit až 0,01 ng Pt. [26] 
2. On-line elektrodepozice v grafitové kyvetě, napojené na komůrku s tříelektrodovým 
systémem (protielektroda ze skelného uhlíku). Kyveta je pokryta pyrolytickým uhlíkem. [27], 
[29] 
2.3.3.3. Stanovení Pt metodou FAAS 
Citlivost stanovení je malá, používá se při monitorování léčení Pt(II) v klinických 
materiálech. Zajímavý je vztah mezi stereochemií Pt(II) komplexů a jejich stabilitou 
a citlivostí stanovení. Nejstabilnější komplexy dávají nejvyšší absorbance. 
Vhodné plameny jsou:  
1. propan-vzduch, ten však vykazuje velké interference  
2. vzduch-acetylen, zde je pozorován vzájemný vliv PGMs, proto jsou využívány soli kovů 
jako releasing agents, pro Pt nejčastěji La(III) 
3. oxid dusný-acetylen, vede k nižším interferencím, nicméně citlivost stanovení PGMs 
značně klesá. [4],[30] 
2.3.4. Chromatografické metody 
Pro stanovení platiny a PGMs bývá využívána vysokoúčinná kapalinová chromatografie 
(HPLC), kapilární zónová elektroforéza (CZE), zejména pro separaci různých speciací. 
V úvahu přichází řešení následujících problémů: (a) vzájemná separace a stanovení různých 
PGMs, (b) rozlišení různých forem platiny Pt(II) a Pt(IV), (c) oddělení PGMs od nadbytku 
běžných přechodných a těžkých prvků (d) sledování terapeuticky aktivních sloučenin platiny, 
jejich metabolitů a nečistot, (e) separace a identifikace sloučenin Pt vznikajících v průběhu 
interakce s biologickými objekty na buněčné úrovni a na buněčných membránách. Dělení 
speciací shrnuto níže (Tab. 3). [10] 
Tab. 3: Chromatografie a CZE platinových kovů (dělení speciací) [10], [11] 
  
Separace a prekoncentrace PGMs je často komplikována stavem PGMs v roztoku 
a vedlejšími rovnováhami a také kinetickými zábranami v průběhu chemických reakcí PGMs. 
Výchozí sloučeninou po rozkladu vzorků jsou halogenokomplexy PGMs negativně nabité, 





Cheláty s N-heterocyklickými azobarvivy,  
mobilní fáze: chloroform, benzen, benzen-isopropanol (1:1) 
RP-HPLC 
Silikagel C 18, C 8, -NH2 
Asociáty thiokyanatokomplexů a bromokomplexů Pt(II), Pt(IV) 
s CTMA při pH 3, mobilní fáze: CH3CN - voda (3:2) 
Separace metabolitů cisplatiny, fragmentů DNA s cisplatinou 
v přítomnosti kationtopárových a aniontopárových činidel, pH 7 
Separace komplexů Pt(II), pH 5, mobilní fáze:  CH3CN - voda 
CZE Halogenokomplexy Pt-kovů v SiO2 - kapiláře, prostředí KCl, 
nosič CTMA-Br, pH 3 
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2.3.4.1. Vysokoúčinná kapalinová chromatografie 
 Základní princip metody HPLC a RP-HPLC 
HPLC 
chromatografie prováděná za vysokého tlaku (desítky atmosfér). V tomto uspořádání se 
dosahuje vynikajícího rozlišení jednotlivých složek směsí. Připojené schéma ukazuje 
nejdůležitější části zařízení pro HPLC (Tab. 3). Za zmínku stojí okolnost, že v tomto 
sloupcovém uspořádání může kolona pracovat na jakémkoliv separačním principu 
(iontoměnič, reverzní fáze, gelová permeační chromatografie, adsorpční chromatografie atd.). 
 
 
Obr. 7: Schéma HPLC [21] 
RP-HPLC 
Jedná se o typ rozdělovací chromatografie, kdy proti běžnému provedení je stacionární fází 
nepolární kapalina a mobilní fází kapalina polární. Stacionární nepolární fáze (uhlovodíkové 
řetězce C4 - C18) jsou chemicky vázané na nosič (grafitové nebo uhlíkem potažené silikagely, 
kopolymery styrenu a divinylbenzenu atd.). Ve většině případů slouží jako mobilní fáze směs 
vody a organického rozpouštědla (acetonitrilu, isopropanolu, methanolu…). Vzhledem 
k nepolárnímu charakteru stacionární fáze k ní mají větší afinitu látky s vyšším obsahem 
hydrofobních oblastí (méně polární). Na počátku pokusu jsou obvykle dělené látky 
rozpuštěny ve vodě a svými hydrofobními skupinami se zachytí na kolonu. Poté se postupně 
z kolony eluují rostoucím gradientem koncentrace organického rozpouštědla. Chromatografie 
s reverzní fází se uplatňuje zejména v uspořádání HPLC. [22] 
 
 Stanovení Pt metodou HPLC 
Nejčastěji je HPLC aplikovaná pro stanovení PGMs v katalyzátorech, horninách, rudách 
a slitinách. Neméně důležitá je aplikace RP-HPLC pro stanovení komplexů Pt(II) a jejich 
metabolitů v tělních tekutinách a rozkladných produktů a nečistot v aplikovaných léčivech na 
bázi platiny. Využití HPLC přineslo výsledky i při studiu interakce Pt(II) na buněčné úrovni 
nebo při metabolizaci v organizmech a při vazbách na komponenty DNA. 
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Klasická adsorbční varianta HPLC na polárním silikagelu se uplatnila pouze u neutrálních 
chelátů, především vybraných heterocyklických azobarviv PAN a 8-hydroxychinolátů, 
nevýhodou jsou silné vazby na sorbent a dlouhé retenční časy. [10] 
V současné době se za účelem stanovení PGMs uplatňuje především RP-HPLC na 
hydrofobizovaném silikagelu nebo ionexová chromatografie na hydrofobizovaných 
aniontoměničích. Iontopárová RP-HPLC je pro separace PGMs na kolonách derivovaného 
silikagelu (C 8, C 18) perspektivní. Vznik iontových asociátů s monofrontálními PGMs 
komplexy je rychlý a separace dostatečně účinná při použití polární mobilní fáze na bázi 
CH3CN a CH3OH. [11]  
2.3.4.2. Kapilární zónová elektroforéza 
 Základní princip metody CZE 
Transport analyzovaných iontů a jejich separace probíhá v kapiláře, která propojuje dvě 
nádobky. Kapilára je většinou z taveného křemene o vnitřním průměru řádově desítky či 
stovky µm a délce 10 cm až 1 m. Do roztoku základního elektrolytu jsou vnořeny elektrody, 
jimiž se přivádí elektrické napětí obstarávající pohyb iontů. Základní elektrolyt se plní do 
kapiláry přetlakem nad hladinou kapaliny v jedné nádobce, potom se jeden konec kapiláry 
ponoří do nádobky s analyzovaným vzorkem a malý sloupeček vzorku vnikne na její začátek. 
Kapilára se vrátí do nádobky se základním elektrolytem a zapne se hnací napětí. 
V elektrickém poli se některé analyzované látky pohybují rychleji, jiné pomaleji, což 
způsobuje jejich separaci. Na druhém konci kapiláry je detektor zaznamenávající průchod 
jednotlivých rozdělených látek. Jako detekční metodu lze využít třeba absorpci tenkého 
svazku monochromatického světla, který prochází napříč kapilárou. Signál z detektoru 
v okamžicích průchodu analyzovaných iontů změní svou hodnotu a na časovém záznamu se 
ukáže pík neboli zóna. [25] 
 
Obr. 8:Schéma kapilární zónové elektroforézy [25] 
 
 Stanovení Pt metodou CZE 
CZE Pt(IV) ve formě chloridových komplexů je prováděno v silikakapilárách 
s 2 elektrolyty: (a) 0,1M HCl a 0,4 NaCl nebo (b) acetátový pufr při pH 5,5, obsahující 0,1 M 
tetradecyltrimethyl-ammonium bromid. Detekce probíhá spektrofotometricky při 225 nebo 
262 nm. Migrační čas je v tomto pořadí: Pt(II) < Os(IV) < Pt(IV) < Ir(III) < Pd(II) < Rh(III). 
Dobrá separace chloro- a chloro-hydroxy- komplexů vzácných kovů byla dokázána ve 
zředěné HCl s pH 2,7 s následujícími migračními časy: Os(IV) < Pt(IV)(1. pík) < Rh(III) < 
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Pd(II) < Au(III) <Pt(IV) (2. Pík) < Ru(III). Detekce bývá opět provedena spektrofotometricky 
při 214 nebo 254 nm. 
Pro separaci Pt(IV), Pt(II) pomocí CZE u neznámých thiokianátových komplexů 
v silikakapilárách je vhodným elektrolytem 0,1 M KSCN s kyselinou chloristou upravující pH 
na 3. Migrační časy jsou následující: Pd(II) < Pt(IV) < Pt(II) a detekce je prováděna 
spektrofotometricky při 295 nm. 
Byla potvrzena separace Pd(II) a Pt(II) kyanidových komplexů od Au(I) a dalších iontů 
běžných těžkých kovů. Stopy CN- a jeho aniontové komplexy můžou být stanoveny po online 
prekoncentraci s kapalnou membránou obsahující methyltrioktylamonium chlorid 
v dibuthyletheru. Konečná CZE bývá prováděna off-line v fosfát-triethanolammoniovém 
pufru při pH 8,5 v přítomnosti hexamethonium bromidu a chloristanu sodného. Pd(II) a Pt(II) 
bývají odděleny od Ag(I), Au(I), Cu(I), Cr(III), Co(III), Fe(II), Fe(III) kyanidových 
komplexů. 
Aniontové bromidové komplexy PGMs jsou taktéž vhodné pro CZE v silikakapiláře. 
Doporučený nosič elektrolytu obsahuje 50 mM acetátu sodného a 50 mM bromidu sodného 
při pH 3. Migrační časy jsou v tomto pořadí: Rh(III) > Au(III) > Ir(IV) > Pt(IV)  > Pd(II), ale 
jsou ovlivněny vstupním napětím. Detekce bývá prováděna při 235 nm. [10] 
2.3.5. Další metody využívané pro stanovení Pt 
2.3.5.1. Spektrofotometrické metody 
Specifickým problémem při spektrofotometrickém stanovení platinových kovů je jejich 
hydrolýza za vzniku nerozpustných hydratovaných oxidů. 
Pro spektrofotometrické stanovení přicházejí v úvahu stabilní komplexy nebo cheláty kovů 
s organickými ligandy, méně často jsou využívány komplexy s ligandy anorganickými. 
Organické sloučeniny používané jako činidla obvykle obsahují skupiny s donorovými 
atomy dusíku a síry. Obzvláště stabilní jsou cheláty tvořené kovy a činidly, které obsahují dva 
donorové atomy (dusík a síru nebo dusík a kyslík). 
Množství anorganických činidel využívaných při spektrofotometrii je menší i vzhledem 
k tomu, že vykazují menší selektivitu. Přesto jsou využívána hlavně díky obvykle snadné 
dostupnosti.[7] 
 Spektrofotometrické stanovení Pt chloridem cínatým 
Často využívaným anorganickým činidlem bývá chlorid cínatý. Optimální koncentrační 
rozmezí je 1-25 µg·cm-3, absorbance se měří při vlnové délce 405 nm a interference 
přítomných vzácných kovů vzrůstají v pořadí palladium, zlato, rhodium, osmium, ruthenium, 
iridium. V přítomnosti většího množství interferujících kationtů je možné aplikovat extrakci 
platiny rozpouštědlem. Identita žlutooranžového produktu není známá, ale nejedná se 
o koloidní systém, proto není stabilita komplexu ovlivňována přítomností solí. Zbarvení se 
vytváří téměř okamžitě a zůstává stabilní i po několik dní, při dlouhodobějším stání bledne, 
ale lze jej obnovit přídavkem cínaté soli. Tato metoda byla použita např. pro stanovení Pt 
v katalyzátorech. [5], [6] 
 
Obr. 9: Struktura komplexu platiny s SnCl2 
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 Spektrofotometrické stanovení Pt p-nitrosodimethylanilinem 
Z organických činidel bývají využívány sloučeniny zejména s funkčními skupinami 
obsahujícími dusík a síru (např. deriváty dythiohydroxyamidu, heterocykly s atomy dusíku 
a síry, nitrosoaminy, …).  
Pro příklad uvádím stanovení platiny p-nitrosodimethylanilinem, který tvoří s platinou 
oranžovočervené zbarvení, optimální koncentrační rozmezí platiny je 0,7-2,4 µg·cm-3, 
absorbance se měří při vlnové délce 525nm. Barevnou reakci zřejmě poskytuje Pt(II), protože 
Pt(IV) je nejprve činidlem redukována. Tato redukce je jedním z faktorů, který určuje rychlost 
vzniku zbarvení, to zůstává konstantní 24 hodin při velkém nadbytku činidla oproti platině. 
Tvorba zbarvení je pomalá a je nutné zahřívat, metoda je citlivá na pH a množství a složení 
pufru (ideální rozsah pH 3,0-3,8). U této metody dochází k minimálním interferencím PGMs 
(výjimkou je palladium). Tato metoda je využitelná pro simultánní stanovení Pt a Pd. [7] 
 
Obr. 10: Struktura p-nitrosodimethylanilinu 
2.3.5.2. Rentgenová fluorescenční spektometrie (XRF)  
Rentgenová fluorescenční spektrometrická metoda není obecně vhodná pro stanovení 
stopových koncentrace PGMs v environmentálních vzorcích. Tato technika byla použita pro 
analýzu celkové koncentrace platiny v tělních tekutinách pacientů léčených cis-platinou. 
Minimální detekční limity se pohybují v rozmezí od 0,10 do 0.25 g Pt · ml-1, v závislosti na 
tělních tekutinách. Tato metoda byla uznána jako vhodná metoda při stanovení Pt a Rh 
katalyzátoru v automobilovém průmyslu. 
2.3.5.3. Neutronová aktivační analýza (NAA)  
Spolu s ICP-MS je NAA nejcitlivější metodou pro stanovení PGMs. Je to metoda 
elementární analýzy založená na přechodu od stabilního atomového jádra (nuklidu) na 
radioaktivní jádro (radionuklid), přechod je způsoben ozařováním neutrony, fotony nebo 
aktivními částicemi. Rradioizotopový model rozpadu je používán v kvalitativní analýze 
daného stopového prvku a emitovaného záření je úměrné počáteční koncentraci analytu ve 
vzorku. Z několika různých druhů záření, které mohou být emitovány, je to gama (γ) záření, 
to má nejlepší parametry pro selektivní a paralelních stanovení PGMs.  
Jsou využívány dvě varianty NAA-instrumentální a radiochemická (INAA a RNAA), 
vynikají nad jiné techniky díky přesnosti, citlivosti a osvobození od interferencí. Interferencí-
prostá INAA s gama-píkem 190Pt na 538,9 keV vykazuje nízkou citlivostí pro většinu vzorků 
životního prostředí a biologické vzorky vzhledem k nízkému výskytu v přírodě (0,01%) Pt. 
Měření 190Pt je omezeno jeho krátkým poločasem 30,8 min, proto se často stanovují Pt přes 
197Pt, nebo přes 199Au  Interference 24Na s 197Pt umožňuje analýzu až po dlouhé době rozpadu. 
197Pt také rušení 197Hg. 
Téměř všechna stanovení platiny se u RNAA provádí pomocí 199Au jako indikátorového 
nuklidu. Hlavní nevýhodou RNAA je časová náročnost. Tato metoda NAA byla vybrána pro 
stanovení Pt v horninových vzorcích. Tato technika byla také použita ve spojení 
s prekoncentrací iontové výměny v Dowex chromatografické koloně pro stanovení nízkých 
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hladin platiny ve vzorku silničního prachu. NAA detekce byla využita pro odhad Pt ve 
vzorcích polétavého prachu. Spektrální interference platiny byly odstraněny matematickou 
korekcí. 
2.3.5.4. Elektroanalytické techniky  
Techniky založené na elektrochemických vlastnostech analytů se selektivně využily i pro 
stanovení PGMs. Nejoblíbenější elektroanalytickou metodou pro  stanovení Pt je voltametrie. 
Tato technika je velmi citlivá k přítomnosti organické složky matrice. Chceme-li 
minimalizovat interference, je lepší odstranit organické matrice k meznímu obsahu uhlíku 
v roztoku vzorku pod 0,5% a vyhnout se před analýzou kyselině dusičné. Důležitým aspektem 
ASV (anodické rozpouštěcí voltametrie) je čas depozice, po který chrání proti interferencím 
bublinkami H2. Snížení času depozice je nezbytným předpokladem pro měření vyšší 
koncentrace Pt. Vzhledem ke své vysoké citlivosti na tento kov byly ASV metody široce 
používány pro analýzu Pt v různých materiálech, včetně biologických. Tato technika může 
být využita ke stanovení stopových koncentrací Pt v nemocničních odpadních vodách, 
rostlinných materiálech, živočišných tkáních a dalších vybraných oblastech životního 
prostředí.  
2.3.6. Postup při stanovení platiny v environmentálním vzorku 
Přesné stanovení nízkých hladin PGMs v environmentálních vzorcích je možné pouze 
instrumentálními technikami, které se vyznačují nízkou mezí stanovitelnosti. Je nutné správné 
vzorkování a techniky předčištění vzorku (zamezit kontaminaci a ztrátě analytu). V literatuře 
byly popsány tyto typy vzorků životního prostředí pro analýzu PGMs: silniční prach, prašné 
částice vzduchu, půda a bentický sediment, voda, odpadní vody, biologické vzorky.[8] 
2.3.6.1. Vzorkování, skladování, uchování a ochrana vzorku 
Silniční prach se stává významným faktorem při hodnocení podmínek životního prostředí, 
zejména v metropolitních oblastech. Jeho hlavními složkami jsou půdy, saze, částice 
v ovzduší, organické látky pocházející z místní vegetace, znečišťující látky ze silniční 
dopravy, sůl, štěrk, trosky z dopravních nehod, komponenty vozovek, odpady a pozůstatky 
zvířat. [33] 
Silniční vzorky prachu mohou být sbírány ručně kartáčováním nylonovým kartáčem 
a plastovou sběrnou miskou přímo z povrchu vozovky. Každý štětec a miska by měly být 
použity jen jednou. Vzorky by měly být shromážděné pomocí latexové rukavice a skladovány 
/ přepravovány v plastových vacích pro jímání vzorků. Prach může být také shromažďován 
pomocí komerčně dostupných vakuových vzorkovačů s celulózovými filtry.  
Před zavedením automobilových katalyzátorů nebyla Pt detekována ve vzorcích ovzduší 
v USA a Evropě. [30] 
Stanovení PGE v atmosférických aerosolech je obzvláště důležité ve vztahu k lidskému 
zdraví, protože molekuly těchto kovů mohou proniknout do lidského těla přes dýchací ústrojí 
(frakce < 10µm). Aerosoly, které vznikají v okolním vzduchu, se skládají z anorganických 
iontů (např. amonný, chloridový, uhličitanový, dusičnanový a síranový, 43%), organických 
sloučenin (19%), vody (19%), sazí (15%) a různých sloučenin obsahujících kovové ionty 
(4%). Ve většině studií byly prašné částečky vzduchu shromážděny pomocí vzorkovače 
vybaveného rotačním čerpadlem (provozní parametry: od 1 m3 · h-1 na 1800 m3 · h-1, 24/48 h) 
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a 0,8 µm celulózy filtru. Stanovení PGMs ve vzorcích se známou zrnitostí lze provádět 
pomocí kompaktoru. [34] 
Vzorky půdy a bentických sedimentů (včetně sedimentů odpadních vod) mají komplexní 
složení, které může být srovnatelné s matrici silničního prachu. Obecně PGMs ukázaly za 
přirozených podmínek malou pohyblivostí v půdě. Nicméně důkazy naznačují, že některé 
PGMs vázané na půdní částice mohou být remobilizovány, a tak vstoupit do potravního 
řetězce rostlin. Půdní vzorky pro stanovení PGMs jsou shromažďovány z různých hloubek 
v rozmezí 0 až 5 cm k získání informací o pohyblivosti těchto prvků. Ke vzorkování 
bentického prostředí jsou používány vzorkovače od nejjednodušších drapáků až ke 
specializovaným vzorkovačům. Vzorky půdy a sedimentů na PGMs stanovení jsou obvykle 
uložené v PE nebo teflonovém kontejneru. [35] 
Za účelem stanovení obsahu PGMs ve vodě by měly být vzorky shromažďovány do zcela 
těsných kontejnerů, které byly předtím vyčištěny namočením do 0,1 M roztoku kyseliny 
a omyty deionizovanou vodou. Je nutné zabránit odchytu vzduchové bubliny. Vzorky vody 
jsou obvykle filtrovány přes membránový filtr o velikosti pórů 0,45 µm, okyseleny na 0,1 % 
koncentrovanou kyselinou a skladují ve zmrazeném stavu až do analýzy. Vzorky by měly být 
analyzovány nejpozději pár dní po jejich odběru. To je důležité z hlediska možnosti adsorpce 
kovů na stěnách skla a polyethylenu odběrových obalů, které mohou vést ke ztrátě analytu. 
Stanovení koncentrace Pt v biologických vzorcích jako jsou sliny, moč, krev a tkáně 
umožňuje odhad expozice PGMs. Sběr vzorků moče je poměrně snadný, i když i takový 
jednoduchý postup vyžaduje, aby byla dodržována níže uvedená pravidla: 
-osoby, od kterých byly odebírány vzorky by se měly řídit pravidly osobní hygieny 
-je doporučen 24hodinový cyklus vzorkování  
-je doporučeno uchovávat vzorek v PE nádobách, které by měly být nejprve 
dekontaminovány přes noc 10% HNO3, pak několikrát opláchnuty vysoce čistou 
deionizovanou vodou  
-vzorky by měly být uchovány v mraženém stavu. 
Krevní vzorky mohou být shromažďovány po 2-10 h po infuzi cisplatiny, a uchovávají se 
před analýzou při - 4 °C. Vzorky vegetace pro PGMs analýzu by měly být získávány pomocí 
keramických nástrojů, tj. kleště a nůžky. Vzorky tkáně by mohla být přijata pomocí nůžek 
z nerezové oceli a kleště, které byly předtím vyčištěny 1% amonium-EDTA roztokem 
a bi-destilovanou vodou. 
Konečné stanovení PGMs za použití specifické analytické techniky může být prováděno po 
řádné přípravě vzorku: mineralizace vzorku a zakoncentrování analytů. 
2.3.6.2. Kyselá mineralizace  
Zpracování pevných vzorků je prvním krokem v přípravách před závěrečným měřením. 
Kromě toho v případě voltametrie by měl být kapalný vzorek rozložen (např. kyselým 
rozpuštěním) s cílem minimalizovat obsah uhlíku. Kyselá mineralizace může být provedena 
v teflonovém nebo křemenném nádobí, protože oba tyto materiály jsou odolné vysokému 
tlaku a teplotě. Ve všech případech je nutné zahrnout slepý vzorek. Použití vysoko-tlakových 
systémů a mikrovlnného ohřevu významně urychluje rozklad vzorků a vyluhování analytů. 
Při rozpouštění je třeba dodržovat následující pravidla: 
-výběr vyluhování směsi by měl být vhodný pro další kroky analýzy, protože, mimo jiné, 
některé součásti analytického zařízení by mohly být náchylné k reakci s komponenty směsi, 
jako např. kyselina fluorovodíková 
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-složení rozpouštěcí směsi by mělo být stanovené pro každý z analyzovaných PGMs; 
-mineralizace by neměla být prováděna v otevřené nádobě, protože to může vést ke ztrátě 
některé formy analytů; 
-odpařování by nemělo být prováděno při teplotách vyšší než 100 °C, jinak může dojít ke 
ztrátě analytů.  
-hmotnost vzorku k rozložení by měla být zvolena adekvátně podle očekávané koncentrace 
analytů, velikosti misky, ve které se bude mineralizace provádět, (v případě půdy, prachu 
a bioty je typická hmotnost vzorku pro mineralizaci 5 g). 
Použití pečlivě vybrané kombinace kyselin je zvláště důležité v případě Pt stanovení 
voltametrickou technikou. V tomto případě musí být mineralizace provedena ve směsi 
kyseliny dusičné a kyseliny chlorovodíkové. Vzhledem k tomu, zbytek kyseliny dusičné 
narušuje voltametrické měření, musí být odpařena, se vzorkem by se mělo nakládat v malém 
množství kyseliny sírové a kyseliny chlorovodíkové. Jedná se o zvláště důležitou fázi 
analýzy, protože by jinak mohlo dojít k významným ztrátám. [8] [30]  
2.3.6.3. Separace a obohacení PGMs 
Vzhledem k nízkým, nebo dokonce velmi nízkým koncentracím PGMs 
v environmentálních vzorcích je často nemožné provádět přímé stanovení těchto kovů 
využitím známých analytických technik, proto je nutné zakoncentrování.  
Mohou být použity následující techniky (viz kap. 2.2):  
- extrakce kapalina-kapalina  
- extrakce na pevné fázi  
- techniky založené na iontové výměně[8] 
2.3.7. Stanovení cytostatik na bázi Pt komplexů 
V klinickém mikrovzorku je vhodné pro stanovení Pt ICP-AES s elektrotermální 
vaporizací. Jako vzorky pro testování těchto léčiv během terapie byly použity ultrafiltrát 
plazmy, moč nebo vzorky z tkání. Pro léčbu rakoviny jsou zajímavé cisplatina, karboplatina a 
různé jiné Pt(II) komplexní analogy. Původní léčivo a jeho metabolity společně 
s hydrolytickými produkty a nečistotami v léčivu musí být také stanoveny. Kromě toho volná 
platina a různé druhy Pt(II) vzniklé biotransformací nebo vázané na proteiny jsou rozlišeny po 
ultrafiltraci. [10] 
 
Obr. 11: Vzorce některých cytostatik na bázi Pt-komplexů [10] 
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2.3.7.1. Stanovení HPLC- ICP-AES a HPLC- ICP-MS 
Interakce cisplatiny s DNA, nukleotidy nebo methioninem byla monitorována na 
modifikovaném silikagelu s hexadecyltrimethilamonium bromidem za použití mobilní fáze 
obsahující fosfátový pufr s  pH 7,0 nebo silikagel C 18 v iontově aktivním způsobu 
s alkylsulfonáty. V takových případech obsahuje mobilní fáze fosfátový pufr pH 2,1;  10-12% 
CH3CN a 50 mM hexansulfonát. Spécie bývají stanoveny spektrofotometricky při 254 nebo 
280 nm. Podobně cisplatina a její hydrolytické a rozkladné produkty bývají separovány na 
silikagelu C 18 za použití mobilní fáze obsahující oktan sulfonát a dihydrogenfosfát 
při pH 4,3 a rozdílnou intenzitou iontového gradientu. Separace kationtových hydrolytických 
produktů z původní cisplatiny bylo úspěšně dosaženo na modifikovaném sorbentu za pomoci 
roztoku obsahujícího 5 mM heptan nebo hexan sulfonát a 10 mM acetát sodný s pH 4,6. 
Tímto způsobem může být také realizována separace Pt(II) a Pt(IV) komplexů. 
Separace hydrolytických produktů cisplatiny a komplexu Pt(II) s methioninem může být 
také prováděna na silikagelu C 18 s mobilní fází obsahující dihydrogenfosfát při pH 2-4, 
1 mM octan sulfonát a 5-15% CH3CN nebo 5% propan-2-ol. Výše uvedené komplexy byly 
detekovány spektrofotometricky nebo ICP-AES propojený s HPLC on-line. 
Silikagel-NH2 je vhodný pro separaci cisplatiny z transplatiových komplexů s vodným 
CH3CN jako mobilní fází. Cisplatina vykazuje silnější retenci na aminoskupině sorbentu než 
trans derivát. Oba, silikagel C 18 a silikagel C 8, jsou také vhodnými sorbenty pro rozlišení 
cis a trans Pt(II) komplexů, kde je jako mobilní fáze použita voda. Přebytek chloridu nebo 
manitolu neinterferuje. 
Iproplatina byla monitorována pomocí iontově výměnou RP-HPLC. Optimální mobilní fáze 
byl 20% methanol a 10 mM dyhidrogenfosfát obsahující různé 1 mM alkylsulfonáty při 
pH 3,5. 
Cisplatina, transplatina, karboplatina a příbuzné neutrální, aniontové nebo kationtové specie 
Pt(II) byly studovány na silikagelu C 18 dynamicky modifikovanému směsí kationtových 
a aniontových amfifilních modifikátorů. Úspěšně byla využita i gradientová eluce s mobilní 
fází obsahující 0-6 mM TBA hydrogensulfátu a 0-4 mM oktansulfonátu. Čistota Pt cytostatik 
a rozklad cisplatiny mohou být testovány na silikagelu C 18 s vodou jako mobilní fází. 
Cytostatika byla oddělena od séra na silikagelu C 18 v mikrokolonách a úspěšně eluována 
směsí CH3OH-voda (1:1) a metanolu. Silikagel-NH2 se 70% CH3CN při pH 4,5 až 4,7 je také 
vhodný pro separaci cisplatiny a jejích metabolitů. 
Citlivější metody, např. ICP-AES mohou být využity s RP-HPLC pro sledování  Pt specií 
z protinádorových léčiv v žijících organizmech při léčbě rakoviny. [10] 
2.3.7.2. Stanovení CZE 
Některá neutrální protinádorová Pt(II) léčiva jako cisplatina, karboplatina a lobaplatina 
a jejich kladně nabité hydrolytické produkty mohou být separovány zároveň pomocí micelární 
elektrokinetické chromatografie ve vodném roztoku obsahující dodecylsulfát. Optimální nosič 
elektrolytu obsahuje 80 mM dodecylsulfátu sodného, 50 mM fosfátu a 25 mM borátového 
pufru (pH 7). Neurální komplexy byly separovány z jejich hydrolytických produktů pomocí 
micelárního efektu. V tomto případě byla zjištěna větší tendence k hydrolýze pro karboplatinu 
a lobaplatinu než pro cysplatinu v přítomnosti nadbytku chloridu. Takové zpracování je 
preferováno před dříve používanou HPLC.[10] 
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3. ZÁVĚR 
Tato bakalářská práce byla zaměřena na význam a stanovení platiny v životním prostředí. 
Úkolem bylo sestavit literární rešerši na téma stanovení platiny ve složkách životního 
prostředí, především ve vodě a půdě. Část práce je také zaměřena na stanovení platiny jako 
cytostatika, popřípadě derivátů a metabolitů cytostatik na bázi platinových komplexů 
v klinickém vzorku (moč, plasma). 
Metody hojně využívané pro stanovení speciací platiny v biologickém materiálu jsou 
ICP-MS, ICP-AES a HPLC popřípadě RP-HPLC. Užitečná se zdají být i on-line propojení 
těchto metod např. ICP-MS s HPLC nebo ICP-AES s HPLC.   
ET-AAS popřípadě FAAS jsou taktéž vhodné pro stanovení biologického materiálu. 
Citlivost stanovení FAAS je malá, používá se při monitorování léčení Pt(II) v klinických 
materiálech. Využívanější je ET-AAS, zde je však dosti obtížná atomizace, omezená citlivost 
a projevují se značné interference. Tato metoda je optimální pro monitorování terapie Pt(II). 
Pro úplnost jsou v práci uvedeny také metody spektrofotometrické, NAA, XRF a ASV. 
U stanovení platiny je kladen velký důraz na přípravu vzorku k analýze, je nutné zvolit 
vhodnou metodu zakoncentrování a separace, nejvyužívanější jsou v těchto případech ionexy 
na bázi modifikovaného silikagelu. 
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5. SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK 
ASV anodická rozpouštěcí voltametrie 
CTMA  cetrimid - kvartérní amoniová sůl na bázi cetyltrimethylamonium  
CZE  kapilární zónová elektroforéza 
DMF dimethylformamid 
DNA z angl. deoxyribonucleic acid= deoxyribonukleová kyselina 
ETV  elektrotermická vaporizace 
ET-AAS  atomová absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací 
FAAS plamenová atomová absorpční spektrometrie 
GF-AAS z angl. graphite furnace stejné jako ET-AAS 
HPLC  z angl. High Performance Liquid Chromatography = vysoce účinná kapalinová 
  chromatografie  
ICP   z angl. Inductively Coupled Plasma = indukčně vázané plazma 
ICP-AES  atomová emisní spektrometrie s vázaným plazmatem 
ICP-OES  optická emisní spektrometrie s vázaným plazmatem stejné jako ICP-AES  
ICP-MS hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem 
INAA instrumentální neutronová aktivační analýza 
LLE  extrakce kapalina-kapalina 
MS  z angl. Mass Spectrometry = hmotnostní spektrometrie 
NAA neutronová aktivační analýza 
PAN polyakrylnitril 
PE  polyethylen 
PGMs  z angl. Platinium Group Metals = platinové kovy 
PTFE polytetrafluoroethylen 
RNAA radiochemická neutronová aktivační analýza  
RP-HPLC  vysokoúčinná kapalinová chromatografie s tzv. obrácenými fázemi 
SPE  extrakce tuhou fází 
TBA tetrabutylammonium 
XRF rentgenová fluorescenční spektrometrie 
